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Abstrak  Penelitian ini mengkaji tentang pemanfaatan selulosa kristalin dari limbah serbuk penggergajian sebagai bahan pengisi (filler) pada karet alam dengan memvariasikan konsentrasi selulosa kristalin dalam komposit karet alam/selulosa kristalin yakni 0%, 5%, 10%, 15%, dan 20%. Berdasarkan hasil uji XRD, diperoleh derajat kristalinitas selulosa kristalin sebesar 65% dan berdasarkan hasil uji reologi dan uji tarik komposit, diperoleh kandungan optimum selulosa kristalin dalam komposit adalah 5% dengan nilai viskositas mooney 65 ML.1.(10005’) dan kekuatan putus 66,6x104 N/m2. Berdasarkan hasil uji tegangan dan regangan, diperoleh nilai modulus elastisitas tertinggi terdapat pada sampel yang tidak mengandung selulosa kristalin yakni 32,9x104 N/m2.   
Kata Kunci: selulosa, uji mekanis, reologi, karet, derajat kristalinitas   
1.  Pendahuluan Karet vulkanisir agar dapat dimanfaatkan di bidang industri, dibuat dalam bentuk komposit dengan menambahkan bahan pengisi (filler) untuk memperbaiki sifat mekanis karet (Alemdar, and Mohini, 2008). (Haghighat,et al, 2005) menyebutkan bahwa pemanfaatan bahan elastomer dalam aplikasi komersial sebagian besar tidak dapat diterapkan tanpa penggunaan bahan pengisi.  Bahan-bahan yang sudah umum dipakai sebagai bahan pengisi pada karet adalah silika dan karbon hitam tetapi ketersedian karbon hitam terbatas karena berasal sumber yang tidak dapat diperbaharui dan mahal dan sifat silika yang mengandung banyak abu (ash) berpotensi menimbulkan slip pada bidang persinggungan lapisan – lapisan karet sehingga mempengaruhi kekuatan mekanis karet (Bai, 2009). Silika juga menimbulkan agregasi yang mengurangi adhesi dengan molekul karet dan gugus silanol dan siloksana dalam silika menurunkan tingkat dispersi ke dalam matriks karet (Poochai, et al, 2010). Oleh karena itu dalam penelitian ini, digunakan selulosa kristalin yang diperoleh dari limbah penggergajian sebagai bahan pengisi pada karet alam. Selulosa kristalin bersifat lebih murah, melimpah di alam dan berasal dari sumber terbarukan. Haghighat, et al, (2005) yang meneliti efek pengisian -selulosa ke dalam matriks karet sintesis stirena butadiena, SBR, terhadap sifat komposit karet menunjukkan bahwa kekuatan putus yang diperoleh sebesar 70 kN/m2  dan nilai Modulus Young hingga 13 MPa.  Hasil tersebut memberikan gambaran bahwa  karet yang diisi -selulosa dapat dipakai 
untuk produksi barang jadi karet seperti sarung tangan karet dan ban dalam sepeda motor. Syarat kekuatan putus sarung tangan karet berdasarkan SNI 16–2623–1992 minimal 270,1 N/m2 dan kekuatan tarik untuk ban dalam motor berdasarkan SNI 06-6700-2002, sebesar 11,8 MPa atau 120 kgf/cm2  untuk kuat tarik badan dan 8,3 MPa atau 85 kgf/cm2  untuk kuat tarik sambungan (Badan Standarisasi Nasional Indonesia, 2012).  
2.  Metode Penelitian Alat-alat yang dipakai dalam penelitian adalah neraca digital, oven, tanur, ayakan 200 mesh, cetakan untuk pembuatan lembaran karet, soxhlet apparatus, viskometer mooney, universal testing machine dan difraktometer sinar-X. Bahan-bahan yang dipakai dalam penelitian adalah serbuk gergajian, lateks, aquades, NaOH teknis, HCl p.a produksi Merck’s, Na2S p.a produksi Merck’s, HClO teknis, CH3OH teknis, C6H12 p.a produksi Merck’s dan sulfur teknis. Sintesis selulosa kristalin diawali dengan pembersihan dan penghalusan, dilanjutkan dengan ekstraksi serbuk gergaji, bleaching dan isolasi mikrofibril. Sejumlah 400 gram  serbuk gergaji diayak dan dihaluskan. Proses ekstraksi dan bleaching dilakukan dengan mengacu pada (Beck, et al, 2005). Sampel selanjutnya dicuci dengan alkohol 95% lalu dengan  aquades sampai netral. Residu dikeringkan dalam oven pada suhu 800C selama 1 jam. Sampel yang sudah kering dihidrolisis menggunakan HCl 2,5 N selama 15 menit. Residu kemudian disaring dan dicuci menggunakan aquades sampai netral 
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dan dikeringkan setelah itu dihaluskan secara mekanis. Penentuan derajat kristalinitas selulosa kristalin dilakukan menggunakan uji difraksi sinar-X. Pembuatan komposit dilakukan dengan mencampur 300 g lateks, selulosa kristalin dengan dan sulfur dengan perbandingan massa sulfur 20% dari massa karet dan konsentrasi selulosa kristalin 0%, 5%, 10%, 15%, dan 20% dari massa lateks. Campuran dipanaskan pada suhu 1800 selama 2 jam sambil terus diaduk dan  setelah itu segera dimasukkan ke dalam cetakan berukuran 15 cm x 5 cm x 3 cm dan dibiarkan pada temperatur ruang.   Karaterisasi terhadap komposit meliputi uji viskositas mooney, uji tarik, penentuan nilai modulus elastisitas dan kekuatan putus. Nilai viskositas mooney ditentukan berdasarkan persamaan:  
ML.1( 1000C,5’)                   (1)        dengan M=nilai viskositas mooney, L=jenis rotor, 1000=suhu stator atas dan stator bawah (0C) dan 5’=nilai viskositas mooney yang dihitung pada menit kelima dari waktu pengujian (s).             Nilai modulus elastisitas, E, ditentukan berdasarkan persamaan:                    (2)      dengan σ = tegangan (N/m2) dan ε = regangan diperoleh dari hasil uji kekuatan tarik.  Nilai kekuatan putus, TS, ditentukan berdasarkan persamaan:                                    (3)  dengan : Fbreaking = beban pada saat benda uji putus (N) dan A0 = luas penampang awal (m2). Derajat kristalinitas ditentukan menggunakan persamaan:                                   (4)  dengan: x = derajat kristalinitas, lc = luasan wilayah kristal (m) dan lam = luas amorf (m)  
3.  Hasil dan Diskusi   Ekstraksi serbuk gergaji menggunakan larutan alkohol dan benzena bertujuan untuk menghilangkan senyawa–senyawa lain yang terdapat dalam serbuk gergaji selain selulosa, lignin, dan hemiselulosa. Hal ini ditandai dengan larutan alkohol benzena yang berubah menjadi warna kuning kecoklatan. Selain warna larutan 
yang berubah, warna sampel juga berubah yang semula berwarna coklat tua menjadi warna coklat yang agak cerah seperti ditunjukkan pada Gambar 1.                                    (a)    (b)  
Gambar 1. Serbuk gergaji halus a) sebelum ekstraksi dan b) setelah ekstraksi  Isolasi mikrofibril bermaksud untuk memisahkan selulosa dari lignin dan senyawa – senyawa lain yang terkandung dalam serbuk gergaji. Na2S yang dicampur dengan NaOH panas yang bertujuan untuk merusak lignin sehingga lignin mudah larut. Eliminasi lignin dari serbuk gergaji ditandai dengan larutan yang berwarna hitam pekat. Pemutihan (bleaching) menggunakan hipoklorit untuk menghilangkan sisa lignin dari dalam sampel. Hipoklorit merupakan oksidator kuat untuk menyerang lignin melalui reaksi:                 C6H10O5 + NaOHC6H9O5 + H2O  Selulosa kristalin yang diperoleh dari hasil pengasaman ditunjukkan dalam Gambar 2. Derajat kristalinitas yang diperoleh pada penelitian ini yaitu  sebesar 65%. Derajat kristalinitas yang diperoleh relatif rendah diduga sampel sudah mengandung pengotor yaitu molekul air,  karena selang waktu antara penyediaan sampel dan waktu pengujian cukup lama mengakibatkan sampel menyerap air, selulosa kristalin berasal dari bahan organik yang hidrofilik atau  mudah menyerap air sehingga sampel mudah terdeformasi.           
Gambar 2. Selulosa kristalin  
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  Pola difraksi sampel penelitian serupa dengan hasil yang diperoleh (Ardizzone, et al, 2009) seperti ditunjukkan dalam Gambar 3. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 (a) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 (b) 
Gambar 3. Pola difraksi serbuk selulosa kristal a) hasil penelitian dan b) Ardizzone, et al, 2009)  Berdasarkan Gambar 4, nilai viskositas mooney komposit menurun seiring pertambahan kadar selulosa kristalin. Hal tersebut diduga akibat berat molekul komposit semakin rendah oleh penambahan selulosa kristalin sehingga tahanan terhadap deformasi semakin rendah. Namun, nilai viskositas mooney yang banyak dikehendaki produsen adalah 65 ML.1.(10005’), diperoleh dari sampel yang tidak mengandung 5% selulosa kristalin.               
Gambar 4 Grafik viskositas mooney terhadap kandungan selulosa kristalin  Hasil uji tarik menunjukkan bahwa nilai tegangan sampel menurun seiring peningkatan 
kadar selulosa kristalin seperti ditunjukkan dalam Gambar 5a. Nilai tersebut juga merupakan nilai kekuatan putus. Tegangan atau kekuatan putus tertinggi terdapat pada sampel yang mengandung 5% selulosa kristalin yaitu dengan nilai rata-rata 66,6x104N/m2. Demikian pula untuk nilai regangan, menurun seiring pertambahan kadar tertinggi terdapat pada selulosa kristalin Hasil uji tarik ditunjukkan dalam grafik pada gambar 5b.              (a)             (b) 
Gambar 5. Nilai a) tegangan komposit dan b) regangan komposit untuk setiap variasi komposisi selulosa kristalin     Hasil penentuan modulus elastisitas komposit ditunjukkan dalam Gambar 6. Modulus elastisitas tertinggi terdapat pada sampel yang tidak mengandung selulosa kristalin yaitu dengan nilai rata-rata 32.9x104 N/m2 dan menurun seiring pertambahan kadar selulosa kristalin. Perbedaan sifat kepolaran bahan antara selulosa kristalin yang hidrofilik dan matrik karet yang hidrofibik serta dispersi selulosa kristalin ke dalam matrik karet yang kurang sempurna diduga menjadi penyebab penurunan nilai modulus elastisitas komposit dengan penambahan selulosa kristalin.    Hasil pengujian mekanis berupa uji tarik  dan uji putus menunjukkan bahwa dari segi kekuatan putus dan kekuatan tarik, sampel yang dihasilkan dari penelitian ini memenuhi syarat SNI 16–2623–1992 untuk standar sarung 
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tangan karet dan SNI 06-6700-2002 untuk standar ban dalam sepeda motor.   Penelitian lebih lanjut terhadap sampel serupa dengan penambahan pengujian mekanis yang lain seperti uji elongasi dan pemuluran, serta uji termal seperti uji keausan (aging test) dapat memberikan gambaran menyeluruh bagi kelayakan komposit karet alam/selulosa kristalin untuk masuk ke tahap manufaktur.              Gambar 6. Nilai modulus elastisitas komposit untuk setiap variasi komposisi selulosa kristalin   
4.  Kesimpulan   Kandungan selulosa kristalin optimal sebagai pengisi dalam karet alam adalah 5% dengan hasil viskositas mooney yang banyak dikehendaki produsen yaitu rata-rata 65 ML.1.(10005’) dan kekuatan putus rata-rata  66,6x104 N/m2.     Penurunan nilai modulus elastisitas komposit akibat penambahan selulosa kristalin diduga bersumber dari perbedaan sifat antara seluosa yang hidrofilik dan karet yang hidrofobik.    Dari segi kekuatan putus dan kekuatan tarik, sampel yang dihasilkan dari penelitian ini memenuhi syarat SNI 16–2623–1992 untuk standar sarung tangan karet dan SNI 06-6700-2002 untuk standar ban dalam sepeda motor. Perlu pengujian tambahan untuk memberikan gambaran bagi kelayakan komposit karet alam/selulosa kristalin untuk masuk ke tahap manufaktur.  
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